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® Vorrichtung zum Prufen von Filtereiementen durch einen Wasserinstrusionstest 

@ Vorrichtung zum Prufen von Filtereiementen durch einen 
Wasserintrusionstest. 

Die Erfindung betrifft eine vorteiihafte Ausgestaltung einer 
Vorrichtung zum Prufen der Integritat von gehauseartig 
umschlossenen Filtereiementen aus hydrophoben porosen 
Filtern durch einen Wasserintrusionstest und steilt ein 
Zusatzpatent zum Hauptpatent DE 4339589 C1 dar. 
Die Vorrichtung verwendet einen externen elektrischen 
Drucksensor, der an der gehauseartigen Umschlie&ung der 
Filterelemente angebracht ist und uber eine elektrische 
Leitung mit einem Filtertestgerat meStechnisch verbunden 
wird. Dadurch ist es moglich, das Filtertestgerat in nahezu 
beliebiger Entfernung, vorzugsweise in separaten Raumen 
oder Schaltschranken unterzubn'ngen. 
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BeschreTbung 
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Differen; 



Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Prufen 
der Integritat von gehiiuseartig umschlossenen Filter- 
elementen aus hydrophoben porosen Filtern durch ei- 
nen Wasserintrusionstest und stellt ein Zusatzpatent 
zum Hauptpatent DE 43 39 589 CI dar. 

Der Wasserintrusionstest dient der zerstorungsfreien 
in-line- oder off-line-Prufung auf Integritat von Filter- 
elementen, wie Kerzen, Capsulen oder Kassetten mit 
hydrophoben FUtern, wie Membranen oder Vliesen im 
Bereich der Ultrafiltration und Mikrofiltration. Solche 
Filterelemente werden z. B. in Sterilfiltersystemen, so- 
wie zur Filtration hydrophober Fluide oder zur 01- 
AVasser-Trennung eingesetzt. Sterilfiltersysteme die- 
nen der Be- und Entluftung von Fermentern, Sterilisato- 
ren, Lyophilisatoren oder Steriltanks. 

Zur Durchfuhrung des Wasserintrusionstests legt 
man den Testdruck fur das Filter in den Intrusionsbe- 
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Aus der Dinerenz v 2 — Vj ergibt sich das Volumen an 
Wasser, das zum Zeitpunkt der Messung in die Poren 
des Filters intrudiert ist 

Fur derartige Bestimmungen stehen automatisch ar- 
beitende Filtertestgerate zur Verfugung. Sie sind in der 
Lage, das zum jeweiligen Priifdruck gehdrige Volumen 
zu berechnen, jedoch mit einem relativ groBen MeBfeh- 
ler. Fiir Zwecke der Validierung von Filterelementen ist 
der MeBfehler haufig nicht akzeptabel. 

Der MeBfehler wird vor allem durch folgende Vor- 
gange und Verfahrensweise verursacht. Wahrend der 
Stabilisierungsphase wird das unter Druck stehende Fil- 
terelement kompaktiert. Zur Berechnung der zum je- 
weiligen Priifdruck gehdrenden Volumina wird von den 
Testgeraten ein Mai das Voiumen vi des Ftiterprufsy- 
stems (Volumen des unter Anfangspriifdruck stehenden 
Gases zwischen dem Niveau der Wasseroberflache und 
DruckmeBgerat) automatisch bestimmt Dazu strdmt 
das unter Druck stehende Testgas in einen unter Atmo- 



reich und IaBt ihn eine vorgegebene Zeit auf das Filter. 20 spharendruck stehenden Referenzbehalter des Testge 

rates, wobei der Druck auf etwa ein Drittel abnehmen 
kann. Aus dieser Druckabnahme wird das Volumen Vi 
berechnet. Mit abnehmendem Druck dekompaktiert 
aber das Filterelement wieder. Dieser Vorgang ist z. B. 
25 hei Filterkerzen mit Volumenschwankungen von bis zu 
10% des Volumens des unter Druck stehenden Prufga- 
ses verbunden. Demnach wird mit nach dieser Vorge- 
hensweise arbeitenden automatischen Testgeraten 
nicht das tatsachlich beim jeweiligen Priifdruck herr- 
30 schende Volumen, sondern nur ein durch den Kompak- 
tierungs/Dekompaktierungs- Vorgang verfalschtes Vo- 
lumen bestimmt ErfahrungsgemaB liegt der MeBfehler 
dieses Bezugsvolumens v\ durch automatische Testge- 
rate etwa bei 10%. 
35 Das Hauptpatent DE43 39 589C1 beschreibt ein 
Verfahren und eine Einrichtung zum Prufen von Filter- 
elementen durch einen Wasserintrusionstest, bei dem 
die Nachteile aus den Kompaktierungs-/Dekompaktie- 
rungs-Vorgangen der Filterelemente, die bei der Be- 
40 stimmung des Bezugsvolumens auftreten, iiberwunden 
werden in dem bei der Berechnung des zum jeweiligen 
Priifdruck gehorenden Volumens von einem Gesamt- 
nettovolumen v g der Prufeinrichtung ausgegangen wird, 
das fiir die Prufeinrichtung als einrichtungskonstanter 
45 Wert nur ein Ma] zu ermitteln ist. 

Das Gesamtnettovolumen v g ist jenes Volumen in- 
nerhalb der Prufeinrichtung, das fiir die Komprimierung 
des Priifgases zur Verfugung stent Es ist beispielsweise 
das Volumen, das sich innerhalb einer gehauseartigen 
50 UmschlieBung zwischen oberstem Endbereich der hy- 
drophoben Filter von Filterelementen und einem Gas- 
druckmeBgerat befindet. Dieser Wert hangt von der 
Konflguration des Filtersystems (der gehauseartigen 
UmschlieBung der Filterelemente, der Filterelemente 
55 selbst und dem Druckleitungssystem) ab und andert sich 
nur bei Veranderung dieser Bestandteile. Vorteilhaft ist, 
daB durch die Verlegung des Gesamtnettovolumens ins 
Innere der gehauseartigen UmschlieBung sichergesteilt 
ist, daB keine MeBfehler aufgrund von Temperatur- 
60 schwankungen der Umgebung entstehen. Das ist beson- 
ders vorteilhaft bei Filtrationssystemen, die bei von der 
Umgebungstemperatur abweichenden Temperaturen 
arbeiten, wie z. B. Lyophilisatoren. Zusatzlich konnen 
die gehauseartigen UmschlieBungen der Filterelemente 
65 temperiert werden. Das Gesamtnettovolumen v g kann 
aber auch das Volumen eines ReferenzdruckgefaBes 
sein, daB auBerhalb der gehauseartigen UmschlieBung 
der Filterelemente vorgesehen ist Fur das Referenz- 



einwirken. Uber die Druckabnahme kann die pro Zeit 
einheit in die Porenstruktur des Filters intrudierte Was- 
sermenge gemessen werden. Aus dieser FluBrate lassen 
sich Ruckschlusse ziehen uber die Unversehrtheit des 
Filters. Wahrend bei intaktem Filter dieser Volumen- 
strom sehr klein ist, wird er bei beschadigtem Filter 
entsprechend groBer sein. Vom Filterproduzenten wer- 
den die Grenzwerte fiir intakte Filter angegeben. 

In der DE 39 17 856 Al werden eine Prufeinrichtung 
und ein Verfahren zur Durchfuhrung eines In-line-Was- 
serintrusionstests beschrieben. 

Diese Prufeinrichtung besteht aus einem Filtersystem 
(Filtergehause) mit den zu testenden Filterelementen, 
einem pneumatisch und vollautomatisch arbeitenden 
Filtertestgerat und erforderlichen Leitungen und Ab- 
sperrorganen. 

Das Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, daB das 
die hydrophoben Filterelemente aufnehmende Filtersy- 
stem (Filtergehause) eingangsseitig vollstandig mit 
Wasser gefullt und anschlieBend mit PreBluft ein Test- 
druck von ca. 70% bis 80% des fur die Filterelemente 
typischen Wasserpenetrationsdruckwertes angelegt 
wird. Nach einer Stabilisierungsphase wird bei geschlos- 
senen Ventilen uber einen oberen AnschluB am Filter- 
gehause der Druckabfall im Filtersystem bestimmt 

Nachteilig ist bei diesem Verfahren, daB man zur Er- 
mittlung des absoluten Volumens an intrudiertem Was- 
ser (v2 — vi) in das Filter, beispielsweise fiir eine Validie- 
rung der Filterelemente, das jeweilige Volumen (vx) 
zum jeweilig dazugehorigen Priifdruck (Px) kennen 
muB. 

Nach dem allgemeinen Gasgesetz (a) 
Pi • vj = p 2 • v 2 (a) 
ergibt sich fur v 2 
v 2 = pi • v,/p 2 (b). 

pi ist der Anfangspriifdruck nach einer Stabilisierungs- 
phase, 

vj ist das Volumen des unter Anfangspriifdruck stehen- 
den Gases zwischen dem Niveau der Wasseroberflache 
und dem DruckmeBgerat, 

P2 ist der jeweilige Gasdruck zum Zeitpunkt der Mes- 
sung des Druckabfalls und 

V2 das dazugehorige Volumen zum Zeitpunkt der Mes- 
sung des Druckabfalls. 
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druckgefaB kann eine Temperierung vorgesehen wer- 
cien. Ein weiterer Vorteil der Verlegung des Gesamtnet- 
tovolumen-Raumes in ein ReferenzdruckgefaB besteht 
darin, daB damii auch Filterelemente mit hinreichender 
Genauigkeit gepruft werden konnen, die sich in eiher 
gehauseartigen UmschiieBung groBer Bauform befin- 
den, wie sie bei Mehrfachfilterkerzengehausen iiblich 
sind. Die Moglichkeiten zur Bestimmung des Gesamt- 
nettovolumens sind dem Fachmann gelaufig und bediir- 
fen keiner Erlauterung. 

Zur Durchfuhrung des Verfahrens wird durch ein un- 
ter Priifdruck stehendes Priifgas aus einem Druckbehal- 
ter solange Wasser in die gehauseartige UmschiieBung 
der Filterelemente gedruckt, bis das untere Niveau des 
Gesamtnettovolumens v g erreicht ist Vorzugsweise \ 
soilte zu diesem Zeitpunkt der dazugehorige Druck p g 
innerhalb des zum Gesamtnettovoiumen zu rechnenden 
Raumes der Prufeinrichtung gleich dem Atmospharen- 
druck sein. Das wird uber die abstromseitige Verbin- 
dung der Filterelemente mit der Atmosphare oder ent- 2 
sprechende Ventilstellungen am Gesamtnettovoiumen- 
Raum realisiert. 

Das Wasser steigt nunmehr bei unterbrochenen Ver- 
bindungen zur Atmosphare uber das untere Niveau des 
Gesamtnettovolumen-Raumes hinaus bis auf ein Ni- 2 
veau, das vora anliegenden Gasprufdruck bestimmt 
wird. Das nach einer zur Kompaktierung der Filterele- 
mente ausreichenden Stabilisierungsphase vorliegende 
Volumen vj errechnet sich nach der Formel (b% wobei pi 
der anliegende Anfangsprufdruck ist. 3 

vj = v g • pg/pi (p g vorzugsweise Atmospharendruck). 

Nun wird der jeweilige Gasdruck (z. B. P2) zum Zeit- 
punkt der Messung t 2 ermittelt und nach der Formel (b) 3 
das dazugehorige Volumen v 2 berechnet. 

Der zu diesem Zeitpunkt der Messung auftretende 
Druckabfall ist so gering, daB die damit verbundene 
Volumenanderung durch Kompaktierung/Dekompak- 
tierung der Filterelemente vemachlassigt werden kann. 4\ 

Die Druckmessungen konnen manuell mit entspre- 
chenden DruckmeBgeraten oder automatisch mit ko- 
stengiinstigen Filtertestgeraten, die iiber keine Einrich- 
tung zur Bestimmung des Testvolumens verfiigen, 
durchgefuhrt werden. Die Filtertestgerate drucken je 4: 
nach Programmierung in der Regel bewertete Prufpro- 
tokolle aus. Solche Gerate sind im Handel erhaltlich. 

Nachteilig ist, daB das Filtertestgerat als DruckmeB- 
ger5t durch Druckgasleitungen mit den zu priifenden 
gehauseartig umschlossenen Filterelementen verbun- 50 
den ist und damit in moglichst unmittelbarer Nahe der 
Filterelemente installiert werden muB. Andernfalls wur- 
de durch lange Druckgasleitungen ein hohes Totvolu- 
men als FehlerquelJe zum Beispiel durch Temperatur- 
einfliisse fur die Druckmessungen entstehen. 55 

Der Erfindung iiegt die Aufgabe zugrunde, diese 
Nachteile zu uberwinden und eine weitere Ausbil<-ung 
der Prufeinrichtung des Hauptpatents vorzuschlagen. 

Die Aufgabe wird dadurch geldst, daB ein externer 
elektrischer Drucksensor an den AnschluB der gehause- so 
artigen UmschiieBung der Filterelemente angebracht 
und iiber eine eiektrische Leitung mit einer Auswerte- 
einheit, beispielsweise einem Filtertestgerat meBtech- 
nisch verbunden wird. Die Druckgasqueile kann iiber 
ein Druckregelsystem unmittelbar iiber einen mit Was- 65 
ser gefiilken Druckbehalter mit dem EinlaB der gehau- 
seartigen UmschiieBung verbunden werden. Dadurch 
ist es moglich, das Filtertestgerat in nahezu beliebiger 
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Entfernung, vorzugsweise in separaten Raumen oder 
Schakschranken unterzubringen. 

Ein Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung wird anhand 
der Figur naher beschrieben. 
5 Wie die Figur zeigt enthalt eine gehauseartige Um- 
schiieBung 1 mit einem EinlaB 2 fur Fluide, einem AuslaB 
3 fur Filtrat und einem AnschluB 4 fur zum Beispiel 
externe Gerate mindestens ein Filtereiement 5, daB den 
EinlaB 2 durch hydrophobe Filter 6 vom AuslaB 3 trennt. 
to Eine Druckgasqueile 7 ist uber ein Druckregelsystem 8 
oder 8', eine Druckgasleitung 9, ein Druckbehalter 10 
zur Wasseraufnahme, einer Druckgasleitung 11, ein 
Dreiwegeventil 12 mit dem EiniaB 2 der gehauseartigen 
UmschiieBung 1 verbunden. Dabei steht 8 fur einen ma- 
5 nuell einstellbaren Prazisionsdruckregler und 8' fur ein 
automatisches Filtertestgerat. Weitere Ventiie dienen 
der Wasserzufuhr 13 und der Entluftung 14. Am An- 
schluB 4 ist ein externer elektrischer Drucksensor 15 
angeschlossen T der tiber eine eiektrische Leitung 16 mit 
einer Auswerteeinheit 17, vorzugsweise einem Filter- 
testgerat, rneBtechnisch verbunden ist. In einer weiteren 
Ausfuhrungsform kann ein sich zwischen Drucksensor 
15 und dem AnschluB 4 ein Referenzbehalter 18 mit 
bekanntem Gesamtnettovoiumen befinden. Zur Durch- 
fiihrung der Priifung der Filterelemente 5 wird mittels 
eines Gasdruckes von der Druckgasqueile 7 iiber das 
Druckregelsystem 8 oder 8', die Druckgasleitung 9, 
Wasser in RO-Qualitat aus dem Druckbehalter 10 iiber 
den EinlaB 2 in die gehauseartige UmschiieBung 1 ge- 
driickt. Dabei sind die Ventiie 13 und 14 geschlossen. 
Durch das hydrophobe Filter 6 entweicht solange Gas 
aus der gehauseartigen UmschiieBung 1 uber den Aus- 
laB 3, bis das Wasser die letzte Pore im oberen Endbe- 
reich 19 des Filters erreicht hat Der Endbereich 19 stellt 
gleichzeitig das untere Niveau des Gesamtnettovolu- 
men-Raumes dar. 

Der in diesem Zustand herrschende Druck p g ist 
gleich dem am AuslaB 3 anliegenden Druck, in der Regel 
vorzugsweise dem auBeren Atmospharendruck, und das 
eingeschlossene Volumen entspricht dem ausgemesse- 
nen Gesamtnettovoiumen v g der Prufeinrichtung. 

Ohne daB weiterhin Gas durch die nunmehr mit Was- 
ser bedeckten Poren nach aufien dringen kann, wird 
solange Wasser in die gehauseartige UmschiieBung ge- 
druckt, bis nach einer Stabilisierungsphase von in der 
Regel bis zu 10 Minuten ein Niveau 20, 20' erreicht ist, 
bei dem der Druck pi herrscht, der gleich dem am 
Drucksensor 15 angezeigten Priifdruck ist. 

Der Priifdruck kann uber den Prazisionsdruckregler 8 
per Hand eingestellt oder wahlweise automatisch iiber 
das Filtertestgerat 8' vorgegeben werden. 

Nach der allgemeinen Gasgleichung (a) beziehungs- 
weise (b) ist das dazugehorige Volumen vj berechenbar. 

Nach dem Start der MeBphase werden mittels elektri- 
schem Drucksensor 15 die DruckmeBwene px zum 
Zeitpunkt tx ermittelt. 

Nach der allgemeinen Gasgleichung (a) beziehungs- 
weise (b) ist das dazugehorige Volumen vx und damit 
auch der Wert des absoluten Volumens an intrudiertem 
Wasser berechenbar. 

Nach Beendigung des Priifvorgangs wird aus der Ein- 
richtung iiber das Dreiwegeventil 12 das Wasser abge- 
lassen. In dem Fachmann bekannter Weise konnen die 
Filterelemente vor dem weiteren Betrieb in-line ge- 
trocknet werden. Vor- oder nach der Priifung mit dem 
Wasserintrusionstest ist eine in-line Sterilisation mog- 
lich. 

Die Durchfiihrung des Wasserintrusionstest bei Ver- 
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wendung des Referenzbehalters 18 erfolgt in analoger 
Weise. 

Patentansprtiche 

5 

1. Vorrichtung zum Prufen von gehauseartig um- 
schlossenen Filtereiementen aus hydrophoben po- 
rosen FUterndurch einen Wasserintrusionstest, 
bestehend aus der gehauseartigen UmschlieBung 
(1) mit einem EinlaB (2) fur Fluide, einem AuslaB (3) \ 0 
fur Filtrat, einem AnschluB (4) fur externe Gerate, 
mindestens einem der Filterelemente (5), das den 
EinlaB (2) durch die hydrophoben porosen Filter (6) 
vom AuslaB (3) trennt, einer Auswerteeinheit (17) 
und einer Druckgasquelle (7), die iiber einen Was- 15 
ser enthaltenden Druckbehalter (10), ein Ventil (12) 
und den EinlaB (2) mit der gehauseartigen Um- 
schlieBung (1) derart verbunden ist f daB bei Anle- 
gen eines Testdrucks das Wasser in die gehausear- 
tige UmschlieBung (1) gedriickt wird und sich in 20 
einem Raum mit einem bekannten Gesamtnettovo- 
lumen ein Testdruck aufbaut und bei geschlosse- 
nem Ventil 12 der Druckabfall meBbar ist, wobei 
das bekannte Gesamtnettovoiumen aus dem Raum 
oberhalb des obersten Endbereichs der hydropho- 25 
ben porosen Filter (6) und dem damit in Kommuni- 
kation stehenden inneren Volumen der externen 
Gerate am AnschluB (4) besteht, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB am AnschluB (4) ein mit der Aus- 
werteeinheit (17) meBtechnisch verbundener elek- 30 
trischer Drucksensor (15) zum Messen des Test- 
drucks und des Druckabfalls angeschlossen ist und 
sich zwischen der Druckgasquelle (7) und dem 
Druckbehalter (10) ein Druckregelsystem (8, 8') be- 
findet 35 
2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB sich vor dem elektrischen Drucksen- 
sor (15) ein Referenzbehalter (18) mit bekanntem 
Gesamtnettovoiumen befindet. 
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